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BASIC-ABSTRACT: Process for reclaiming used oil (mainly spindle and neutral 
oils) comprises: (i) removing water by distn.; (ii) supercritical ly extracting 
the residue with a suitable inert gas, at a temp, above the gas's critical 
temp, and a pressure between its critical pressure and 350 bar; (iii) 
progressively releasing the pressure and/or varying the temp, of the extract to 
deposit at least two oil fractions; and (iv) recycling the first-deposited 
fraction to stage (ii), and using the remaining fractions in lubricating oils. 
Extracting gases include C02 and methane. 

The average quality of the extract is improved by rejecting the first fraction. 
Recycle of the latter to extn. reduces losses. 

ABSTRACTED-PUB-NO: DE 3038728C 

EQUIVALENT-ABSTRACTS: Process for reclaiming used oil (mainly spindle and 
neutral oils) comprises: (i) removing water by distn.; (ii) supercritical ly 
extracting the residue with a suitable inert gas, at a temp, above the gas's 
critical temp, and a pressure between its critical pressure and 350 bar; (iii) 
progressively releasing the pressure and/or varying the temp, of the extract to 
deposit at least two oil fractions; and (iv) recycling the first-deposited 
fraction to stage (ii), and using the remaining fractions in lubricating oils. 
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Extracting gases include C02 and methane. 

The average quality of the extract is improved by rejecting the first fraction. 
Recycle of the latter to extn. reduces losses. (7pp) 

TITLE-TERMS: 

RECLAIM LUBRICATE OIL SUPERCRITICAL EXTRACT RECYCLE EXTRACT 

IMPROVE PRODUCT 

QUALITY 

DERWENT-CLASS: H07 
CPI-CODES: H07-H; 
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Essen. DE 




Puifnngsantrag gem. 5 44 PatG ist gestellt 
if) Verfahren zur Aufber«itung von Alz6l 
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Anspruche : 



(T) Verfahren zur Aufbereitung von Altai, bei dem das 

aus etwa 70 Gew.-% Spindel- und Neutralol, 5 Gew.-% 
niedriger und hoher siedenden Olen, 10 Gew.-% 
AdditivcMi unci Oxidci t.i onsprodukten , 10 Gow.-S Waasrr 
und ii Gew.-% schwer bzw. nicht fluchtigpn Kohlen- 
wasserstof fen bestehende sowie einen wechselnden 
Feststof fgehalt aufweisende Altol entwassert und 
danach mit einem im uberkri tischen Zustand befind- 
lichen inerten Gas oder Gasgemisch bei einer Tempe- 
ratur oberhalb und einem Druck von p K bis 350 bar 
behandelt wird und bei dem anschliefiend aus der ab- 
getrennten tiberkritischen Gasphase das extrahierte 
Spindel- und Neutralol sowie die mi textrahier ten 
Additive- durch Druckerniedrigung und/oder Tempera- 
turanderung in wenigstens zwei Fraktionen abgeschiedon 
werden, dadurch gekennzeichnet , daB die erste Praktion 
in die Extrak tionsstuf e zuruckgef uhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl ats inertes Gas Kohlendioxid, Athan, fithen oder 
Propan und als Gasgemisch Athan/Athen oder Propan/ 
Propen verwendet wird. 



' 62/80 
10. 19 80 

i/Se 
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•6 

FRIED. KRUPP GESELLSGHAFT MIT BESCHRXNKTER HAFTUNG 

in Essen 

Verfahren zur Aufbereitung von Altol 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufbereitung 
von Altol, bei dem das aus etwa 70 Gew.-% Spindel- und 
Neutralol, 5 Gew.-% niedriger und hoher siedenden Olen, 
.10 Gew.-% Additiven und Oxidationsprodukten , 10 Gcw.-% 
Wasser und 5 Gew.-% schwer bzw. nicht fliichtigen Kohlen- 
wasserstof f en bestehende sowie einen wechselnden Fest- 
stoffgehalt aufweisende Altol entwassert und danach 
mit einem im iiberkri tischen Zustand befindlichen inerten. 
Gas oder Gasgemisch bei einer Temperatur oberhalb T R 
und einem Druck von p__ bis. 350 bar behandelt wird und 
bei dem anschlieBend aus der abgetrennten iiberkri tischen 
Gasphase das extrahierte Spindel- und Neutralol sowie 
die mitextrahierten Additive durch Druckerniedrigung 
und/oder Temperaturanderung in wenigstens zwei Frak- 
tionen ab,geschieden werden. 

Ein derartiges Verfahren wurde bereits in der DE-OS 
2 850 540 vorgeschlagen, wobei das mit diesem Verfahren 
gewonnene Zweitraf f inat insbesondere als Schmierol 
verwendet wird. Das bei dem vorgeschlagenen Verfahren 
gewonnene Zwei traff inat hat fur bestimmte Vorwcndungs- 
zwecke noch keine ausreichende Qualitat. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, das aus dor 
DE-OS 2 850 540 bekannte Verfahren zur Aufbereitung von 
Altol so zu verbessern, daB Zweitraf finate mit hoherer 
Qualitat und einem geringeren Aschegeha.lt gewonnen wcrdc- 



2 
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Die der Erfindung zugrunde liegende Aufgabe wird da- 
durch gclost, dafl die crstc Fraktion in die Extrak- 
tionsstufe zurvickgef iihrt wird. Es hat sich namlich 
(iberraschenderweise gezeigt, da/3 aus dem Altol neben 
5 dem wiederverwendbaren Spindel- und Neutralol auch 

einige Verunreinigungen in die uberkritische Gasphasc 
aufgenommen werden, die die Qualitat des Zweitraf fi- 
nats beeintrachtigen, Diese unerwiinschten Verunrei- 
nigungen konnen aus der uberkritischen Gasphase nahe- 

10 zu quantitativ in einer ersten Fraktion abgeschieden 
werden, wahrend in den weiteren Fraktionen ein quali- 
tativ hochwertiges Zweitraf f inat gewonnen wird. Urn 
die Verluste an wertvollem Zweitraf f inat moglichst 
gering zu halten, wird die erste verunreinigte Frak- 

15 tion in die Extraktionsstuf e zuriickgef uhrt . Durch 

diesen Teilkreislauf wird eine erhebliche . Qualitats- 
steigerung des Zwei traf f inats und eine nahezu quan- 
titative Reinigung des Altols erreicht. 

In weiterer Ausgestaltung der Erfindung ist vorgesehcn 
20 dafi als inertes Gas Kohlendioxid , Athan, Athen oder 

Propan und als Gasgemisch Athan/ftthen oder Propan/Prop 
verwendet wird. Diese Gase und Gasgemische stehen in 
ausr&ichender Menge zur Verfiigung und konnen . fur das 
Verfahren nach der Erfindung sowohl in technischer als 
25 auch in wirtschaf tlicher Hinsicht vorteilhaft eingesot 
werden . 

Der Gegenstand der Erfindung wird nachfolgend anhand 
eines Ausf uhrungsbeispiels naher erlautert. Das aufzu- 
bereitende Altol wird am Ort seiner Entstehung gesanune 
30 und an die Auf bereitungsanlage abgegeben. Es gelangt rr; 
einer durchschnittlichen Zusammensetzung von 70 Gew.-I 
Spindel- und Neutralol, 5 Gew.-% niedriger und hoher 

- 3 - 
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siedender Ole, 10 Gew.-% Additive und Oxidationspro- 
dukte, 10 Gew.-% Wasser und 5 Gew.-% schwer bzw. nicht 
fluchtige Kohlenwasserstoffe sowie einem wechselndcn 
Feststoffgehalt (Sand, Staub, Metalltei lchen) in den 
erfindungsgemafien Aufbereitungsprozefl, wo es zunachst 
in bekannter Weise durch eine Destination entwHssert 
wird. Bei der desti llativen Entwasserung wird neb«.-n 
Wasser der groBte Teil der niedrig siedenden Ole mit 
abgetrennt. Das entwasserte Altol wird in einen Auto- 
klaven gefordert, wo es mit iiberkritischem Athan ver- 
mischt wird. Die Extraktions temperatur betragt 55 C 
und der Extraktionsdruck betragt 158 bar. Beim Durch- 
stromen des Altols belad sich das uberkritische Athan 
entsprechend dem thermodynamischen Zustand mit dem 
groBten Teil des Spindel- und Neutralols sowie mit den 
Additiven. Die Oxidationsprodukte , die schwer bzw. 
nicht fliichtigen Kohlenwasserstoffe und die Feststoffe 
bleiben nahezu quantitativ lm Autoklaven zuriick. Nur 
ein kleiner Teil dieser nicht fluchtigen Substanzen 
wird in die uberkritische Gasphase aufgenommen. Hie 
beladene Gasphase wird oberhalb des Autoklaven abge- 
zogen und anschliefiend durch Druckerniedrigung ur.d/oder 
Temperaturanderung (Tempera turerniedrigung und Temper a- 
turerhohung) in ihre Bestandteile zerlegt. Die Abschei- 
dung der extrahierten Ole und Additive erfolgt m funf 
Fraktionen, wobei folgende Bedingungen^eingehalten werd 
Fraktion 1 155 bar 55^C 

Fraktion 2 140 bar 55 C 



Fraktion 3 110 bar 55^ 

Fraktion . 4 75 bar 55^C 

Fraktion 5 . 35 bar 40 C 



4 
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? 3 0 3 8 7 2 c J 

or- 



Das Verfahren hat folgende Mengenbi lanz ; 



g/h % 

Einsatz 700 100 

Ausbeute Fraktion 1 22,4 3,2 

Ausbeute Fraktion 2 140 20 

Ausbeute Fraktion 3 249,2 35,6 

Ausbeute Fraktion 4 179,2 25,6 

Ausbeute Fraktion 5 60,2 8,6 

Extraktionsruckstand 49 7 



10 Die Fraktion 1 wird mit dem entwasserten Altol vermiseh 
und danach in die Extraktionsstuf e eingefuhrt. 
Das aus der fiinften Abscheidungsstuf e austretende 
Extraktionsmittel wird in einer Umwalzpumpe und eineni 
nachgeschalteten Warmetauscher komprimiert bzw, er- 

15 warmt und so in den uberkritischen Zustand gebracht. 

Aus dem Autoklaven wird der Extraktionsruckstand ent- 
nommen und in einem Abscheider entspannt. Auch das aus 
dem Extraktionsruckstand gewonnene Gas wird in die Ex- 
traktionsstuf e zuriickgef tihrt * 

• 20 Das entwasserte Altol hat einen Aschegehalt von 0,47%, 
wahrend der Aschegehalt des Extraktionsriickstandes 6,o8 
betragt. Der Aschegehalt der Fraktion 1, die in die Ex- 
traktionsstuf e zuriickgef uhrt wird, betragt 0,21%. Dem- 
gegeniiber haben die Fraktionen 2 bis 5, die als Schmicr 
25 die verwendet werden, einen wesentlich geringeren Aschc 
gehalt: 

5 - 
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c 



Fraktion 
Fraktion 
Fraktion 
Fraktion 



2 
3 
4 
5 



0,04% 
0,02% 
0,01% 
0,01% 



Dadurch, dafl die Fraktionlin die Extraktionsstuf e zu- 
"ruckgefuhrt wird, gelangen our sehr wenige Verunreini- 
gungen in das Schmieriil, das aus den Fraktionen 2 bis 
5 hergestellt wird. 



fee." 
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